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Verfahren zur Herstellung von Terephthal-, Isophthal- und Phthaldialdehyd 

Gegenstand der Erfindung 1st ein Verfahren zur Herstellung der isomeren Phthaldialdehyde aus 
den entsprechender Xylylenglykolen. 

Es ist bekannt, Terephthal- und Isophthaldialdehyd durch alkahsche Hydrolyse von Xylylentetra- 
halogeniden nach der DE— OS 2 339 086 hercustellen, jedoch sind die Nebenprodukte zahlreich und 
5 deren Abtrennung schwierig. «n. ^ 

Terephthal- und Isophthaldialdehyd kdnnen durch Oxydation von Xylol in flussiger Phase Oder 
Dampfphase z.B. mit Hilfe von Chromsaure nach J. Thiele und E. Winter, Ann. 31 1 (1900) 353 Oder 
US— PS 3 597 485 hergestellt werden, jedoch ist die Aldehydausbeute sehr niedrig und groBe Mengen 
von Chrom-lll — Oxydschlamm sind hinderlich. 
to Die Herstellung von Terephthal- und Isophthaldialdehyd durch Reduktion von Terephthaloxy- und 
Isophthaloylchloriden mit Wasserstoff in Gegenwart eines Palladium-Katalysators (K. W. Rosenmund, 
Ber. 54 (1921) 2888) ist wegen groSer Katalysatormengen unwirtschaftlich. 

Die Oxydation von Xylylenglykolen mit Selendioxid nach Berichte 64 (1930) 261 ist wegen hoher 
Kosten des Oxydationsmittels auf das Laboratorium beschrankt 
is Die Oxydation mit Salpetersaure nach Joum. fQr prakt Chem. 151 (1938) 254 erfordert groSe 
Oberschusse an Salpetersaure und ist wegen stark exothermem Verlauf der Umsetzung schwer 
beherrschbar. , 

Zahlreiche Aldehyde sind durch Gasphasendehydrierung von Alkoholen mit Katalysatoren aus u.a. 
Kupfer, Silber oder Zinkverbindungen zugangig (Houben-Weyl, Methoden der organischen Chemie, 4. 
20 Auflage, Bd. 7/1 , S. 1 60—1 66). 

Dieses Verfahren ist jedoch im wesentlichen auf niedrigsiedende Alkohole wie Methanol oder 
Butanol beschrankt da nur bei diesen gute Ausbeuten der Aldehyde erreichbar sind. 

Bei hdheren Alkoholen {ebenda S. 1 64) tritt merkliches Absinken der Aldehydausbeute ein sowie 
Verteeren des Kontakts. Kohienmonoxidabspaltung sowie Esterbildung werden schon merklich. 
25 Benzylalkohole (ebenda S. 166) neigen bei hohen Dehydrierungstemperaturen zur Atherbildung 
und spalten leichter als alfphatische Alkohole Kohlenmonoxid ab. 

Es wurde zwar vorgeschlagen, die Dehydrierung im Vakuum und bei Temperaturen von kleiner 
300°C und in Anwesenheit von Sauerstoff durchzufuhren, wobei die Sauerstoffmenge weniger als 5096 
derjenigen betragen muIJ, die zum Abfangen der durch Dehydrierung freisetzbaren Wasserstoffe 
30 erforderlich ist (R, R. Davies und H. H. Hogson, Soc. 1943, 282 — 284, C. Mouren und G. Mignonac, >~ 
Compt.rend. 170 (1920), 258 — 261, Compt. rend. 171 (1920) 652). Diese MaSnahmen erhohen zwar CL 
die Ausbeuten, bewirken aber auch durch die niedrige Dehydrierungstemperatur und das angelegte q 
Vakuum eine hohe Verdunnung des Reaktionsgemisches sowie niedrige Raum-Zeit-Ausbeuten und ^ 
ergeben daher unwirtsschaftliche Verfahren. ^ 
35 Nach der US — PS 3 843 732 ist die Herstellung von Aldehyden aus Methylaromaten, Benzyl- yj 
alkohol oder z.B. Styrol mit Li-Sn-Phosphor-Katalysatoren moglich, jedoch ist die Ausbeute an Aide- _j 
hyden gering und die Bildung mehrerer Nebenprodukte sowie die Totaloxydation zu CO und C0 2 hoch. jjq 
Die Herstellung von Dialdehyden aus Glykolen durch Dehydrierung ist nicht bekannt Die hierbei ^ 
erforderliche Dehydrierung beider Hydroxylgruppen des Molekuls zu Aldehydgruppen laCt schlechte _j 
40 Ausbeuten und eine erhebliche Erhdhung der Anzahl der Nebenprodukte erwarten. — 
Die Herstellung anderer als der einfach aufgebauten Dialdehyde laSt besondere Schwierigkeiten ^ 

erwarten. . ^ 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein wirtschaftliches, auch im technischen 

MaSstab einfach durchfuhrbares Verfahren zur Verfugung zu stellen, das die Herstellung von 
45 Phthaldialdehyden mit hoher Raum-Zeit-Ausbeute ermoglicht. J/) 
Die Aufgabe wird erflndungsgemafc dadurch gelost daB man Xylylenglykoie in der Gasphase in yj 

Gegenwart eines Silberkatalysators oder gegebenenfalls Kupferkatalysators unter Normaldruck bei 250 

bis 500°C umsetzt, wobei zusatzlich als Hilfsstoffe Wasserdampf und Sauerstoff anwesend sind und l *" 

die Phthaldialdehyde aus den wiBrigen Kondensaten abtrennt und durch Destination oder Umkristai- 
50 lisation rein gewinnt 

DemgemaS erfolgt die Herstellung in Gegenwart von Wasserdampf, was ungewohnlich ist 
Nach dem Verfahren kdnnen insbesondere p- und m-Xylylenglykol umgesetzt werden. 
Bevorzugt sind Temperaturen von 300 bis 450°C. Es ist bevorzugt, daS die Menge des Sauer- . 

stoffs mindestens 50%, aber hochstens 1 50%, sehr bevorzugt 1 00 bis 1 30%, der Menge betragt die 
55 zum Abfangen des durch Dehydrierung des aus Xylylenglykol freisetzbaren Wasserstoffs erfordlich ist 
Das Molverhfiitnis Xylylenglykol zu Sauerstoff soli daher 1:0,5 bis 1:1,5, vorzugsweise 1:1 bis 

1:1,3 betragen. 

Es war nicht vorhersehbar, daS auch bei Verwendung von Sauerstoff mengen, die mehr als 50% 
derjenigen betragen, die zum Abfangen des durch Dehydrierung freisetzbaren Wasserstoffs erforderlich 
go ist eine erhebliche Steigerung des Xylylenglykolumsatzes und der Phthalaldehydausbeuten erreicht 
wird, da andererseits nach Houben Weyl: Methoden der organischen Chemie (1954) Band 7/1, Seite 
164 eine Sauerstoffmenge, die mehr als 50% der erforderlichen betragt die Aldehydausbeuten auf 
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kneton niner Weiteroxidation zur SSure drastlsch emiedrigt.. 

Ohne die zuSSiche Verwendung von Wasserdampf tritt auch bei dem- vori.egenden Verfahren 
mit SaueretofSS von mehr als 5096 der erforderliehen die Weiteroxydation der Phthalaldehyde zu 
Tt^SS^^^nS^^t^^ und 8 °9 ar Totaloxydation zu Kohlenmonoxyd oder 
s 5i^X.^SBerdampf allein in Abwesenheit von Sauerstoff bewlrkt im wesenthchen nui -aim Tett- 
athvdriemng von XylyieSglykolen zu Hydroxymethylbenzaldehyden. Die gleichze. tige Anwesenheu von 
SauStoff und Wasserdampf bei der Dehydrierung von Xylylenglykol 1st daher e.ne wesenthche MaB- 

nahm Der bei der Dehydrierung eingesetzte Sauerstoff kann in reiner Form oder in Abmischung mit in- 
fo ertenGasen.vorteilhaftJedochinFormvonLuftverwandtwerden. n^tanrttoilen E«» kann 
Der eingesetzte Wasserdampf sollte frei sein von sauren oder alkalischen Bestandteilen. Es kann 
far die Dehvdriemna von Xylylenglykolen von Vorteil sein. wenn eln Tell des Wasserdampfes wahrend 
der * S^r^^SSS dSrch Verdampfen von Wasser erzeugt wird. Das Mo ;'v| Ja'tnis vo" 
Xv vlenglvkol zu Wasser soli zwischen 1 :1 und 1 :100, vorzugsweise zw.schen 1 :5 bis 1 1 :50 bettagen. 
Xylyleng.yko. zu sfltor ^ besonders Silberkata ,ysatoren ( w.e sie m den Me- 

thodender organischen Chemie" von Houben-Weyl, 4. Auflage. Band 4/2. Se.ten 1 54-1 62 und Band 

7/1, ^2™ iS^S^"**^ Granuiat, Wo«.e. Drahtnetzen oder a.s SchwammsHber 
einge£5 welden Vorteilhaft wird der Katalysator auf einen Trager wie Bimsste in. S.edesteine ode . 
g Serte Kieselsaure oder Aluminiumoxyd aufgebracht. Das Aufbringen des S.lbers auf den Trager 
fcTnTduYch Tranken mit geeigneten Silbersalzldsungen oder Aufbringen von feuchtem SHberoxyd- 
hvdra ^rocS und Reduziefen im Wasserstoff/Stickstoffstrom bei 200°C bis 250°C oder durch 
ErSSn to Saue re to^rom oberhalb der Zersetzungspunkte der Salze oder des Oxydes durchgefuhrt 

Werde Siiberkatalysatoren konnen bei dem vorliegenden Verfahren beliebig oft durch Oberleiten von Luft 
oder SauSff 1 ei Temperaturen von 300°C bis 500°C leicht und in kurzer Zeit regenenert werden. 
SlrReaktoTkann mit zwei Katalysatorbetten ausgerustet werden, die wechselweise zur Dehydrierung 
KmS ^ und'egen^rlert werdenl^Auch weitere Metallkatalysatoren z.B. Kupferkatalysatoren smd an 

Ste, \ V Se^S^nwerden in Anwesenheit von Sauerstoff nach kurzer Zeit info.ge Oxydbildung 
inaktiv und mussen zudem mit Wasserstoff regeneriert werden. ... 

Die VeSCng von Kupferkatalysatoren zur Dehydrierung von Xylylenglykolen ist daher mog- 

' iCh ' fiSSlS^S bei der Dehydrierung von Xylylenglykolen so vor. daB man den Xylylenglykol- £ 
damD^n^schSng mi? Wasserdampf und Luft Qber den vorgeheizten Katalysator leitet Auch d.e ge- O 
«SanlBtanfl ?on Luft und Wasser bzw. Wasserstoff ist moglich. Der Katalysator ,st bevorzugt als O 
MeVarSSnSieTkann aber auch in einem Wirbelbett verwendet werden. Als Reaktor d.ent vor- 
zu?swe"sreKS» oder geneigt angeordneter Rohrenreaktor. dessen Mischzone von auBen gehe.zt UJ 
S ZweckmS ist die eigentliche ReaktiOnszone mit dem Katalysator als von auBen he.zbar und ^ 
m ttels^ines Kuhlfingers kGhlbar ausgebildet. Die zu dehydrierenden Xylylenglykole konner afc ^ 
Selzen oder als Losungen, insbesonders als wSBrige als waBrige Losungen in den Reaktor ^ 
eingTspeist werden Das gemeinsame Einspreisen von Xylylenglykol und Wasser hat den Vorteil daB 
d e vlES der relativ hochsiedenden Glykole leichter und schonender erfolgt als die Verdamp- 
Slng lWn ^Slylenglykolen allein. so daB die Bindung von Kondensationsprodukten aus den Glykolen w,e 

4S auch den Reaktionsprodukten vermieden wird. „ iarr , on Ha R rn<»st*lich mit 

Die Verdamofung des Xylylenglykols kann weiter dadurch erleichtert werden. daB zusatzlich mit 
dem benotSn Sauerltoff bzw. der Luft Oberhitzter Wasserdampf in den Reaktor gefuhrt wird. ^ 
de D Te zSrVerdampfung des Xylylenglykol/Wassergemischs angewandten Temperaturen l.egen 
ywicirhen 250 und 500°C, vorzugsweise zwischen 300 und 450 C. . — 

Dte Reaktton eSgt im Bereich des Normaldrucks oder bei geringem Unterdruck. Bevorzugt sind CD 

daher Dte U a C u k s d'em Re^Sor a^Senden und mit Wasserdampf verdunnten gasformigen Phthalalde- 
hyde werden bf orzugt «L3I ^^gemeinsame Kondensation von Wasserdampf und Produkt ,n einfacher 

Wei %er 3n a d us n dem* Wasser aiisgeschiedena Phthalaldehyd kann nach Kuhlung durch Filtration ab- 
getrennt und gegebenISs dureh Destination, vorzugsweise im Vakuum. oder Umkristallisation rem 

gewormen werden • ^ umgeseWe Xvlyleng , yko ie ?egebenenfalls kleine 

Mengel ^von Hydroxymethylbenzaldehyden. die bei emeutem Einsatz ebenfalls D.aldehyde b.lder > 0as 
K lann nach Aufkonzentration mit frischem Xylylenglykol wieder der Dehydnerung zugetuhrt 

Werde Es ist Qberraschend. daB die Methylolgruppen des Xylylenglykols fast ausschlieBlich zu Aldehyd- 

^"^fsfw'STbelrTschend. daB bei den hohen Temperaturen von 250 bis 500'C keine 
65 Kondensattn der Aldehyde zu Polyestern oder Bildung von Polyathern eintntt. Die Ausbeuten an 
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Phthaldialdehyden und der Umsatz der Xylylenglykole sind ausgezeichnet und k6nnen bei geeigneter 
ReaktionsfGhrung praktisch quantitativ sain. Von besonderem Vorteil 1st die nohe Raum-Zeit-Ausbeute. 
die Umweltfreundlichkeit durch fast vollige Vermeidung von Abluft und Abwasser sowie die Mog r 
lichkeit, das Verfahren kontinuierlich auszufuhren. 

Der Xylylenglykolumsatz errechnet sich nach der Formel: 



umgesetztes Xyiylenglykol 

100, 

eingesetztes Xyiylenglykol 

W die Ausbeute nach der Fomnel: 

gebildetes Dehydrierungsprodukt 

— . 100. 

umgesetztes Xyiylenglykol 

' 5 Terephthal- und Isophthaldialdehyd sind wertvolle Zwischenprodukte fur organische Synthesen. 
Sie finden z.B. Verwendung fur die Hersteliung von optischen Aufhellem, Lichtschutzstabilisatoren und 
Farbstoffen. 

20 Beispiel 1 

Auf ein vertikal angeordnetes Stahlrohr der Lange 1 10 cm und der lichten Weite von 57 mm ist 
ein VerschluS mit je einer Zuleitung fQr Gas und Wasserdampf aufgesetzt. Der Boden des Rohres ist 
durch ein Drahtnetz abgeschlossen, das in der Mitte einen 2,5 cm breiten, kreisformigen Ausschnitt 
trSgt, durch den ein 30 cm ianger Kuhlfinger zentrisch hineinragt, so daS zwischen Rohrinnenwand und 
26 Kuhlfinger eine ringfdrmig zylindrische Reaktionszone ausgebildet ist (Zone I). Deren unterer Teil ist mit 
groben Quarzsteinen ausgefullt, so dafc die daraufiiegende Fullung von 86 cm 3 Katalysator vom Korn- 
durchmesser 0,75 bis 1,6 mm mit dem oberen Ende des Kuhlfingers abschlieBt Der Katalysator be- 
steht aus 50 Gew.% Silber auf Bimsstein, hergestellt durch Aufrolien von Silberoxid auf den Trager und 
anschlieSende Reduktion. v. 
30 Das freie Volumen der Katalysatorschicht betragt 52,4 cm 3 . ^ 
Der daruber liegende Zylinderraum dient zum Mischen und Aufheizen der Reaktionsteilnehmer *± 
und Hilfsstoffe (Zonen II und III) und ist mit 1 cm langen und 3 mm dicken Stahlzylindern gefullt. 

Die im vorliegenden Fall gleichlangen Zonen II und III werden von auBen geheizt. Die Zone I ist C 
sowohl von auSen heizbar wie auch durch den Kuhlfinger kuhlbar ausgebildet. Die Temperatur- 
36 messung aller Zonen erfolgt durch Thermoelemente. ^ 
Zwischen den Zonen II und III befindet sich seitlich ein bis ins Rohrinnere reichender Kapillarrohr- — 
AnschluS zum Einpumpen der Xylylenglykollosung. Kapillare und Pumpenkopf sind heizbar. 

Durch Zuleitungen am Rohrkopf wird Stickstoff mit einer Strdmungsgeschwindigkeit von 
1 1 1 8 |/h und Wasser in Mengen von stundlich 289,6 cm 3 eingepumpt Die Zonen II und III werden auf- _ 
40 geheizt, bis am unteren Ende beider Zonen Temperaturen von 350 bis 355°C herrschen. _ < 
Nach Temperatureinsteilung wird uber das seitliche Kapillarrohr eine auf 70°C erwarmte, > 
33 3 Gew.-%ige wfiSrige p-Xylylenglykollosung eingepumpt, so daS stundlich 132,5 g Xyiylenglykol in < 
den Reaktor gefdrdert werden. Der Stickstoff wird nunmehr durch einen gleichstarken j-uftstrom 
ersetzt. Durch Nachregelung der Heizung der Zone II wird eine Temperatur von 350 bis 355°C rr 
46 aufrechterhalten. m . 0 __ ■ 

Die Dehydrierungstemperatur in Zone I wird durch alternierendes Heizen und Kuhlen auf 395 bis u. 

400°C gehalten. ^ ...,„-«•* ^« 

Nach einer Laufdauer von 22 Stunden wird die Zudosierung von Xylylenglykollosung gestoppt, die 

uber Kopf zugepumpte Wassermenge auf 555 cm 3 /h erhoht und die zugefuhrte Luft unter Erhalt der 
50 Strfimungsgeschwindigkeit innerhalb einer halben Stunde sukzessive durch Stickstoff ersetzt. 
Insgesamt wurden 1 ,04 Mol 0 2 je Mol Ausgangsstoff zugesetzt 

Der in der Vorlage erstarrte gelblichbraune Terephthaldialdehyd wird von der walsrigen 
Mutteriauge durch Filtration getrennt, mit Wasser gewaschen und getrocknet. Der Schmelzpunkt 
betrfigt 1 1 1 ,5—1 1 6°C. Durch Aufkonzentration von Filtrat und Waschflussigkeit auf 1/3 des Volumens 
65 wird weiterer Dialdehyd gewonnen. Die Gesamtauswaage betr§gt 2,1 5 kg, die Reinheit 98,1%. Durch 
Vakuumdestillation (Kp 13 :128— 129°C) wird daraus ein farbloses Produkt mit einer Reinheit von mehr 

als 99,5% erhalten. . . . -, L ..r u-. * 

Die wiBrige Mutteriauge enthalt nach gaschromatographischer Analyse unter Zuhilfenahme einer 
Eichkurve: 149 g p-Xylylenglykol, 409 g p-Hydroxymethylbenzaldehyd und 61 g Terephthaldialdehyd. 
so Der Xylylenglykolumsatz betragt 95,0%, die Terephthalaldehydausbeute: 80,0%. 

In weiteren gleichartig kontinuieriich ausgefQhrten Ansitzen wird die Mutteriauge des jeweils vor- 
angehenden Ansatzes mit ihrem Gehalt an p-Hydroxymethylbenzaldehyd anstelle von Wasser 



verwendet. 

Bezogen auf den Umsatz von Xylylengelykol betr§gt dann die Ausbeute an Dialdehyd 97 bis 98%. 
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Beispiel 2 



Die Dehydrierung nach Beispiel 1 wurde wiederholt; wobei jedoch das halbe Volumen des in , Be£ 
spiel 1 genannten Kalalysators verwendet wurde. die Dehydrierungstemperatur von 410 bis 415 C. 
erhoht und die Luftzufuhr auf 1 30 \A\ gesteigert wurde. 
s Umsatz Xvlvlenglykol: 95,2%; Ausbeute Terephthaldialdehyd: 82,1%. 

HeWweLen Ansa* wurde die waBrige Mutterlauge der obigen Aufarbeitung w.eden/er- 
wendet wobei durch Zugabe von p-Xylylenglykol die umgesetzte Menge ersetzt wurde. D,ese Losung 
wurde auf 8.75 1 eingedampft und in 22 Stunden in den Reaktor emgepumpt. 

Die Gesamtausbeute an Terephthaldialdehyd betrug 1 3,27 kg = 96.5%, bezogen auf den p- 
w Xylylenglykol-Gesamtumsatz von 99,0%. 

KJch"^^^^^^^ Druck (K P , 5 = 131/132«C) wurde ein farb.oses Produkt 

(Reinheit > 99,5%. Fp. 116/1 16,5°C) erhalten. 

Beispiel 3 

16 Durch den in Beispiel 1 beschriebenen Dehydrierungsreaktor. dessen Katalysator jedoch i aus 
i-sn i Hn-. <5row ffim^tein-Katalvsators mit 30 Gew.-% Silber mit einem Komdurchmesser von 1.2 
bis 1 S mrSsfand 6 w^ eine 33,3 Gew,%ige waBrige m-Xylylenglykoilosung 

mft eiLT GeSnwSigireindosiert, daS ein stQndlicher Durchsatz von 133 g m-Xylylenglyko durch 

20 das Ka?alysaS*en 9 rfolgte. Zusatzlich wurde Luft mit einer Stromungsgeschwind,gke.t von 1 1 5 l/h 

Und ^dSu^ - Heaktionsgemisches 

6rf0l9 D e er W u e msa?b£J'98%^ die Ausbeute an Isophthaldialdehyd 2,26 kg = 81,3%. Die Reinheit 

26 ^^Na^kuumdestillation betrug die Reinheit > 99.5%. Der Schmelzpunkt lag bei 89»C bis 90°C. 

Beispiel 4 ._£.-„ 
Durch den in Beispiel 1 beschriebenen Dehydrierungsreaktor, der eine Katalysatorfullung _ von 
61 8 cm* 1209 1 5 sXrkristallen (Hersteller Doduco-Chemie) (freies Volumen der Kata ysatorschlcht 
li moil halt < Lurd ^ innTrhalb von 8 h eine 20Gew.-%ige p-Xylylenglykol-Losung so emdosiert daB 
iinTunSer Durchsatz von 66,3 g p-Xylylenglykol durch die Katalysatorzone erfolgte. Zusatzlich 
wurde Lu? ?mit ^SeTst^ von 115 l/h und Wasser in einer Menge von 

290 ^i^'^^ betrug 390 bis 395<>C. Der p-Xy.y.englykol-Umsatz betrug 99.4%. 

di6T Sh h V^ 115.5-1160C. die Reinheit > 99.5%. 

Beispiel 5 . 
Beispiel 2 wird wiederholt, wobei gleiche Volumen von Katalysatoren verwendel •wurden d,e a ) 
35Gew.-% Silber auf Asbest und b) 25Gew.-% Silber auf keram.schen Formkorpern enth.elten. 

Vergleichsbeispiel A 

Entsprechend Beispiel 1 wurde eine Dehydrierung von p-Xylytenglykol durchgefuhrt m.t der 
4S AbandeS daBdas Molverhaltnis von p-Xylylenglykol zu ^Luftsauerstoff 1:02 war 

Der Xylylenglykol-Umsatz betrug 80,5%, die Terephthalaldehydausbeute 998 g - .43 8%. 
Wie erkennbar, bewirkt eine verminderte Menge Sauerstoff e.ne vernngerte Ausbeute. 

Vergleichsbeispiel B (ohne Zusatz von Wasser) 
Durch die beiden Zuleitungen am Kopf des in Beispiel 1 beschriebenen * a iKlC^mJ£m- 
Stickstoff und 120 l/h Luft eingeleitet In der Katalysatorzone I befanden s.ch 43 ^^^SSm 
katStor (Silberaehalt 50 Gew.-%) der Kornung 0.75 bis 1,6 mm. Aus einem auf d^ seitliche Zulei- 
52?H^ 01 auf 1 3 °° C beheizten T '°P ftrichter wurde PW n M ko[ m,t 

einer Setl 9 n te Lri: llotsTl^Zone II: 360 bis 370°C. Zone 355 bis 360<»C. 

[r 0 be7en Teii des Kuhlrohres enstand ein schwarzes teerartiges Produkt. irr , unteren e.n we.B. 
licher Belag Die Dehydrierung muBte nach kurzer Zeit abgebrochen werden. we.l d.e Katalysatorzone 

VerSt °Der gelblich weiBe Belag bestand aus einem Gemisch von Terephthal- und Terephthalalde- 
6o hydsSure. 

Patentanspruche 

1 Verfahren zur Herstellung von Terephthal-. Isophthal- und Phthaldialdehyd, dadurch ge- 
kennze'ichnet. daS man die entsprechenden Xylylenglykole in Anwesenheit von Sauerstoff oder fre.en 
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Saueretoff enthaltenden Gasen und Wasserdampf und in Gegenwart eines Silberkatalysators oder ge- 
gebenenfalls Kupferkatalysators in der Dampfphase bei 250 bis 500°C r vorzugsweise 300 bis 450°C, 

dehydriert -t . v , , ... 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daK das Molverhaltnis von Xylylenglykol 
5 zu Sauerstoff 1:0,5 bis 1:1,5, vorzugsweise 1:1 bis 1:1,3, betragt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet dafc das Molverhaltnis von Xylylenglykol 
zu Wasser 1:1 bis 1:100, vorzugsweise 1:5 bis 1:50, betragt. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daS als sauerstoff- 
enthaltendes Gas Luft verwandt wird. 

to 5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daS der Dehydrierungs- 
katalysator aus Silber besteht 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daS das Silber auf emen Trager autge- 

bracht ist. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB der Triger aus einem inerten 
16 Material, bevorzugt aus Bimsstein, besteht. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daS die Dehydrierung 
bei Normaldruck oder einem geringen Unterdruck durchgefGhrt wird. 
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1 . Process for the production of terephthal-, isophthal-, and phthaldialdehyde, characterised in 
that the corresponding xylylene glycols are dehydrated in the vapour phase in the presence of oxygen or 
gases containing free oxygen, and water vapour, and in the presence of a silver cataiyst or if necessary 
a copper catalyst, at 250 to 500°C, preferably 300 to 450°C. 
2$ 2. Process according to claim 1 , characterised in that the mol ratio of xylylene glycol to oxygen is 
1:0.5 to 1:1.5, preferably 1:1 to 1:1.3. 

3. Process according to claim 1, characterised in that the mol ratio of xylylene glycol to water is 
1:1 to 1:100, preferably 1:5 to 1:50. 

4. Process according to one of claims 1 or 2, characterised in that air is used as the oxygen- 

30 containing gas. t . , 

5. Process according to one of claims 1 to 4, characterised in that the dehydration cataiyst 

consists of silver. 

6. Process according to claim 5, characterised in that the silver is applied to a carrier. 

7. Process according to claim 6, characterised in that the carrier consists of an inert material, 
36 preferably pumice stone. 

8. Process according to one of claims 1 to 7, characterised in that the dehydration is earned out at 
normal pressure or at a slightly reduced pressure. 

Revendications 

40 

1. Proc6d6 de fabrication de diald6hydes rerephtalique, isophtalique et phtalique, caract6ris6 en 
ce que I'on dfishydrogdne les xylyldneglycols correspondants en phase vapeur entre 250 et 500°C, de 
preference entre 300 et 450°C, en presence d'oxygSnaou de gaz contenant de I'oxygSne libre et de 
vapeur d'eau et en presence d'un cataiyseur d I'argen* ou 6ventue!lement d'un catalyseur au cuivre. 
46 2. Proc6de selon ia revendication 1 , caract§ris6 en ce que le:rapport molaire du xylyldneglycol d 
I'oxygdne est compris entre 1:0,5 et 1:1,5, de preference entre 1:1 et 1:1,3. 

3. Precede selon la revendication 1, caract6ris6 en ce que le rapport molaire du xylylSneglycol d 
I'eau est compris entre 1:1 et 1:100, de preference entre 1:5 et 1:50. 

4. Proc6d6 selon Tune des revendications 1 ou 2, caract6ris§ en ce que, comme gaz contenant de 
60 I'oxygdne, on utilise de I'air. 

5. Proc6d6 selon I'une quelconque des revendications 1 d 4, caract6ris6 en ce que le catalyseur de 
d6shydrog6nation est formd d'argent. 

6. Proc6d6 selon la revendication 5, caract§ris6 en ce que I'argent est appliqu6 sur un support. 

7. Proc6d§ selon la revendication 6, caract6ris6 en ce que le support est form6 d'une matidre 
66 inerte, de preference de pierre ponce. 

8. Proc$d6 selon I'une quelconque des revendications 1 d 7, caract6ris6 en ce que I on conduit la 
d£shydrog6nation d la pression normals ou sous une I6gdre depression. 



60 



66 



6 



/ 



